ISSN:1306-3111
e-Journal of New World Sciences Academy
m 2012, Volume: 7, Number: 1, Article Number: 3A0044

NWSA-PHYSICAL SCIENCES

Received: July 2010 Melek Baykal
Accepted: January 2012 ibrahim Karaca
Series : 3A Nigde University
ISSN : 1308-7304 ikaraca38@hotmail.com
© 2010 www.newwsa.com Nigde-Turkey

Zn ILAVESININ BiPbSrCaCuO SUPERILETKENLERININ MIKROSERTLIK OZELLIKLERI
UZERINE ETKIiLERI

OZET

Maddenin mekanik o6zellikleri ve siiperiletkenlik {iizerine vyapilan
6n c¢alismadan sonra, BiPbSrCaCuO siliperiletkenin sertlik olc¢liml Vickers
setlik testi kullanilarak yapilmistir. HV dederlerinin %3, 5 ve 8 %Zn
ilavesiyle ciddi bir sekilde etkilenmedidi, ilave oraninin %10’dan
%50’ ye kadar artmasiyla birlikte HV dederinin arttidi bulunmustur.

Anahtar Kelimeler: 7Zn ilavesi, Vickers Sertlik, Siperiletken,

Mikrosertlik, BiPbSrCaCuO

EFFECTS OF THE Zn ADDITION ON THE MICROHARDNESS PROPERTIES OF THE
BiPbSrCaCuO SUPERCONDUCTORS

ABSTRACT

After studying the preparatory subject areas about the mechanical
properties of materials and the superconductivity, in our original
research, we have investigated the changes in the microhardness of the
superconducting BiPbSrCaCuO bulk material with addition of different
molar percentages of Zn, using Vickers Hardness test. In our research,
we have found that addition of Zn in small percentages like 3, 5 and
8% the HV wvalues do not change significantly, but as the Zn percentage
range 1increases from 10% up to 50% the wvalue of HV wvalues also
increases.

Keywords: 7Zn addition, Vickers Hardness, Superconductor,

Microhardness, BiPbSrCaCuO
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1. GIRiS (INTRODUCTION)

Sertlik testi, metaller ve diger numunelerin ©6zelliklerinin
arastirilmasinda oldukca gilvenilir wve vyaygin olarak ginimizde de
kullanilmaktadir. Numunelerin sertligi genellikle siirekli bir bataca

karsi gbsterilen diren¢ olarak ifade edilir. Genel olarak bir batacg
metalin ylizeyine baska uyguladiginda belirli yiklerin belirli
zamanlarda uygulanmasiyla olusan iz derinliginin bluyikligtnin
o6lcumudur.

Sertlik, bir numunenin kendisine batmaya calisan daha sert bir
numuneye karsi gbstermis oldudgu diren¢ olarak tanimlanir. Sertlik
izafi bir &6l¢li  olup stUrtinmeye, ¢cizmege, kesmege ve plastik
deformasyona karsi direnc¢ olarak da tarif edilir. Laboratuarlarda 6zel
cihazlarla yapilan sertlik Olg¢ilimlerindeki deder, numunenin plastik
deformasyona karsi gésterdigi direnctir.

Sertlik testi Olg¢im prensiplerinin amacina uygun numune sec¢cimi
veya kismi uygulamalar i¢in hangi numunenin sec¢ilmesi gerektigi
6nemlidir. Bu konu i¢in metal veya alasimlarda sertlik testi
yapilirken hangi metodun secgilecedi de ©&nem kazanmaktadir. Sertlik
testi nic¢in bu kadar degerlidir? Genellikle, sertlik testi numunelerin
diger Ozelliklerinin vyaninda var olan iliskileri ac¢ikladidi ic¢in
Onemlidir. Ornedin, sertlik testi ve gerilim testi bir metal icin
plastik akisa karsi gdsterilen direnci o&lger. Bu sebepten testlerin
her ikisinde de sonug¢lar bir birine oldukca paralel vyakinliktadir.
Sertlik testinin tercih edileme sebebi kolay wve nispeten vyikica
olmayan bir test olmasidir.

Pratikte sertlik iki sinifa ayrilair: makrosertlik ve
mikrosertlik. Makrosertlik, 1kg veya daha fazla vyiik wuygulanmasiyla
yapilan testi Dbelirtir. Mikrosertlik ise 0.0125 mm’den daha ince
numunelerde 1 kg’dan az vyliik wuygulanmasiyla vyapilan testtir. Bu
ylizeysel sertlestirilmis, vylizeyi dizlestirilmis numunenin her bir
parcasinin ayri ayri incelendidi oldukca kiiciik parcalar {zerinde
yapilir [1].

Numunelerin yerel mekanik 06zelliklerinin incelenmesinde parcacik
boyutuna bagli olarak karekteristik i1z Dboyuna gdre vyaygin olarak
kullanilan siniflandirma Makroiz, Mikroiz, Nanoiz ve Pikoiz seklinde
verilir [2].

Numunelerdeki deformasyon iki farkli yolla gerceklesir: elastik
(tersinir) ve plastik (tersinmez-kalici). Elastik deformasyon,
angstrom 6lcedinde (1A =10"'°m) gerceklesen tersinir islemdir yani cisim
fizerine etki eden kuvvet ortadan kaldirildinda cisim baslangictaki ilk
haline geri dénmesi durumudur. Bu sebeple baslangic¢cta bir kusura sahip
olmadik¢ca elastik deformasyon Dbiuyliklik badimliligdi gdstermez[3].
Plastik deformasyon tepkisi, mikron veya daha asadi araliklardaki
kusur boyutlarinda, biytiklik etkileri belirgin oldudunda dislokasyon
gibi hareket kusurlari olustudu zaman olusur.

Son yillarda mekanik testlerde vyaygin olarak, derinlide duyarli
iz testi (depth sensing 1indentation), siirekli kaydedilebilen iz
testi (continuous recording indentation) ve nanoiz veya oldukca diisiik
yik iz testi (nanoindentation or ultra low load indentation) testleri
kullanilmaktadir. Bu testlerde yliksek c¢ozinlirltikld cihazlarla sirekli
bir kontrol saglanir ve bir bataca ait yik ve yerdedistirme strekli
gorintilenip kaydedilebilir. Nanometrik oOlcekte mekanik davranislarin
karekterizasyonunda kullanilan bu metot 1992 wvyilinda elastik ve
sertlik modilintn Olc¢imiyle ortaya c¢ikmistir[l].
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Sekil 1. Bir batag¢ tarafindan numune tzerinde olusan plastik
deformasyonun artan ylike gdre dedisimi ve numuneye batacin girme
basamaklarinin dedisiminin sematik gdsterimi, h batacin numuneye girme
derinligini gbstermektedir[2].

(Figure 1. Schematic diagram illustrating the change in the plastic
deformation due to the formation of a typical indentation with an
increase in the amount of load and the corresponding stages of the
penetration of a typical indenter, h penetration depth of indenter)

Sertlik deneyleri basit ve tahribatsiz deneyler oldugundan,
numunenin diger ©&zellikleri hakkinda, numuneye =zarar vermeden bir
fikir edinilebilir. Daha sonra numune {zerinde dier deneyler
yapilabilir.

Numunelere uygulanan sertlik &6lc¢me ydntemleri:

e Mohs sertlik Olg¢me ydntemi,

e Brinell sertlik O6lgme ydntemi,
e Rockwell sertlik 6lgme ydntemi,
e Vickers sertlik 6lc¢cme yontemi,
e Shore Sertlik Olgme ydntemi

e Knoop Sertlik olg¢me ydntemi,

Sertlik Olc¢meleri vyapilirken kullanilan O6lgme yodntemi ne olursa
olsun, numunelerin tiizerinde yeterli sayida &l¢me yapilip ortalama bir
deger elde edilmesi gerekir. Yapilan sertlik &lcimlerindeki degerler
birbirinden c¢ok farkli ise, farkli deder ortalamaya dadhil edilmeyip bu
farkin mevcudiyeti mutlaka belirtilmelidir([1l].

Yukarda belirtilen sertlik 0Ol¢im yodntemlerinden elde edilen sertlik
dederleri bir birine donlistirilebilir([4]

2. VICKERS SERTLIGI (VICKERS HARDNESS)

Vickers sertliginde batac olarak kare sekilli elmas piramit
kullanilir. Pramidin ters yiuzleri arasindaki aci 136° ‘dir. Bu aci
Brinell sertlik testinde iz c¢apinin top c¢apina oraninin alinmasinda
oldukca uygun bir yaklasim olmasindan dolayidir. Cinki batacin sekli
genellikle elmas-pramit sertlik testi olarak adlandirilir. Elmas-
pramid sertlik sayiszi (DPH) veya Vickers sertlik sayisi(VSS),
uygulanan yukin izin olusturdugu ylizey alanina bolumi olarak
tanimlanir. Pratikte Dbu alan mikroskop altinda baskinin ko&segensel
uzunlugunun Olg¢lilmesiyle hesaplanir. VSS Sekil 2’de gdsterilen batacin
geometrik 6zelliklerin kullanilmasiyla hesaplanir[5];
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Sekil 2. Vickers sertlik olcmiinde kullanilan batac

[6]
(Figure 2.

Indenter for the Vickers hardness measurement)

d AN x_
Sekil 3. Aliminyum ic¢in optik olarak belirlenen Vickers sertlik iz
gorinimi, Yik 255 mN [7]
Optically determined imprints of impression on top of
aluminum sample, Load=255 mN)

(Figure 3.
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Sekil 4. Batacin farkli boyutlardaki optik olarak belirlenen izleri[8]
(Figure 4. Optically determined imprints of the indenter with
different size)

Vickers sertlik testinin arastirmacilar tarafindan yangin olarak
kullanilmasinin sebebi pek ¢ok yumusak metal igin verilen bir yik ic¢in
DPH degeri 5 1le oldukca sert numuneler i¢in DPH degeri 1500
araliginda slUrekli bir sertlik &lcedi vermesindendir. Rockwell sertlik
testi veya Brinell sertlik testi genellikle sertlik Olg¢edindeki ayni
noktada vyikin veya batacin de§istirilmesini gerektirir, bu ylzden
6l¢cedin uc¢ noktalarinda bunlarla tamamen karsilastirilmaz. Cinkii batacg
piramidin olusturdugu etki, onlarin Dbiliyikligd ile iliskili olmayan
benzer bir geometriye sahiptir. Burada DPH ylukten Dbadimsizdir. Bu
durum hafif yiiklerin disinda genel olarak bulunabilir. Test edilecek
metalin sertlidine bagdli olarak uygulanacak yik genellikle 1lkg 1ile
120kg araligindadir. Bu avantajlarina radmen Vickers sertlik testi
henliz yaygin olarak kullanilan rutin bir test degildir ¢tnkid yavas,
numune yluzeyinin dikkatli hazirlanmasini gerektirir ve kdsegen boyut
Ol¢limini yapan kisinin oldukc¢a dikkatli Olg¢imler yapmasi gerekir[5].

3. SERTLIK VE SUPERILETKEN SERAMIKLER
(HARDNESS AND SUPERCONDUCTING CERAMICS)

BiPbSrCaCuO bilesiklerinin yuksek kritik sicakliga sahip
olmasindan dolayi cok sayida teorik ve deneysel c¢alismanin konusu
olmustur[9-16]. Siperiletken materyallerin teknolojiye uygulanmasinda,
bu materyallerin mekanik ozellikleri de stperiletken 6zellikleri kadar
onem tasir.

Stperiletken tel ve seritler tasidiklari akima etki eden
elektromanyetik kuvvetlerin etkisi, kullanim alanina gdre bu
numunelerin tasarimindan kaynaklanan mekanik basin¢ gibi pratik
sebeplerden kaynaklanan mekanik stress altinda kalirlar. Dolayisiyla
BiPbSrCaCuO seramik Dbilesigi gibi oldukg¢a kirilgan kilge vyapisina
sahip bircok numune ile vyapilacak tel ya da seritlerin dayanikliligi
ve cesitli kuvvet ve basinc¢lar altinda gbstercegi mekanik
davranislarinin onceden kestirilmesi miihendislik bakimindan son derece
6nemlidir.

Siperiletken tel ve seritlerin hem mekanik ozelliklerini, hem de
stiperiletken O0zelliklerini etkileyen bu materyallerin kristal
yapisindaki kusurlar bu materyallerin dretim asamalarinin da
kacinilmaz bir yan irinid olarak ortaya cikarlar. Ornedin, bu kristal
kusurlar, {retim asamasinda serit haline getirme esnasinda materyale
uygulanan basingla ve 1s1l islemden gec¢me asamasinda olusurlar.
Dolayisiyla, stperiletken numunelerin {dretiminden kaynaklanan, Dbu
numunelerin siperiletkenlik ozelliklerini etkileyen ve de ©pratik
uygulamalardaki performanslarini Dbelirleyen mekanik ozelliklerinin
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arastirilmasi oldukcga Snemli olmasina ragmen gerekli ilgiyi
gdrmemistir. Ozellikle teknolojide bircok alanda kullanilan kirilgan-
seramik, yiiksek sicaklik siperiletken parcalar iceren cihazlarin
calisma glvenligi, kullanim Omrii ve tasarimi bakimindan bu numunelerin
elastik ve plastik 0Ozellikleri henliz popliler olmamis bir arastirma
alanidar.

Stuperiletken numunelerin mekanik ©&6zelliklerinin incelenmesinde

pratik ©oneme sahip Dbaska bir durum da bu numunelerde olusan
deformasyon, catlaklar ve bu numunelerin kristal yapi kusurlari ile bu
numunelerin siperiletken ve normal fazlardaki elektromanyetik
0zelliklerinin nasil dedistiginin arastirilmasidir [17,18].
Bu calismanin konusunu ylksek sicaklik siperiletkeni olan BiPbSrCaCuO
seramik kiilce numunelerin sertlik o6zelliklerinin Zn ilavesine bagli
olarak degisiminin oda sicakliginda incelenmesini olusturmaktadir.
Sertlik Ol¢im metodu olarak metal ve seramik gibi numunelerin mekanik
6zelliklerini arastirmada oldukg¢a vyaygin kullanilan makrosertlik
bilgilerinin elde edilebildigi Vickers sertlik testi kullanilmistir.

4. MIKROSERTLIGIN OLCUMU (MEASUREMENT OF MICROHARDNESS)

Deneyde, Future-Tech FM-700 series marka dijital-mikrosertlik
test cihazi kullanilmistir. Bu cihaz ayni zamanda kullanilan problari
degistirilerek; Vickers sertligi(HV), Brinell sertligi (HB) ve Knoop
Sertligi (HK) testleri, kirilma sertligi testlerini de vyapabilme
6zelligine sahiptir. Cihaz, teste kullanilan ucu (HB icin kltre, HV ve
HK icin piramit seklinde) numuneye, otomatik olarak, 50pms™! hiziyla
tatbik etmektedir. Ayrica 10gr ~1000gr arasinda dedisen bliyliiklikler de
yik uygulayabilmektedir. Yiklin numuneye uygulanma sltresi 5s ~ 99s
araliginda degismektedir. Uzunluk Olc¢imlerini 1ise %5 hassasiyette
optik olarak vyapmaktadir. Maksimum x50 Dbiylitiilmis degerlerinde
objektiflerle fotograf c¢ekebilme o6zelliklerine sahiptir ve veriler
dogrudan bilgisayar ortamina aktarilabilir. Uzunluk O6lgtimleri ~um
seviyesinde oldugundan uzunluk &l¢imi optik diizenekle olur, ~nm
seviyesinde iz olusturan sertlik testlerinde ise SEM (Scanning
Electron Microscopy) kulanilmaktadir[19].

Deneyde kullanilan Vickers sertlik o&l¢im araci ve deneyde
kullanilan siperiletken numuneler Sekil 5’de gdsterilmektedir.

Sekil 5. %Zn ilaveli tablet big¢imli numuneler den birine ait Vickers
Sertlik 6lclm yapilirken gorinimi[20]
(Figure 5. View of the measurement device during the measurement of
the Vickers hardness of one of the sample pellets)
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Sekil 6. % Zn ilaveli BiPbSrCaCuO tabletler[20]
(Figure 6. Pellets of added Zn% in to BiPbSrCaCuO)

Sekil 7. Olcimlerde kullanilan Vickers Sertlik cihazi[21].
(Figure 7. Device used in the measurement of the Vickers hardness)

Future-Tech FM-700 Series markali dijital mikrosertlik cihaza
kullanima hazirlandiktan sonra Olc¢Uimli vyapilacak olan BiPbSrCaCuO
sliperiletken tablet o6lg¢lim cihazinin alt tablasina sabit duracak
sekilde vyerlestirildikten sonra segilen en kictik ylik miktari ile bu
yik miktari belirli oranlarda artirilarak numune ic¢cin uygun olan yik
miktari tesbit edilmistir.

$ %

b
() (b)

Sekil 8. Ize ait d; ve d, uzunluklarinin ve batacin olusturdugu izin
iistten(a), yandan (b)sematik gorinimi [20]

(Figure 8. Schematic Top (a)and side(b) views of indentation and the
lenghts d; and d, belenging to an indent)

Numune ic¢in uygun olan ylik miktarinin belirlenmesi sonrasinda
numune ylzeyinde farkli bes nokta belirlenerek mikrosertlik cihazinin
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uygun degerlere ayarlamasiyla vyik uygulanmistir. Uygulanan yikin
numuneye vyaklasik olarak 10s kadar etki etmesi saglanmistir. Daha
sonra yiukiin etkisi ortadan kaldirilarak numune yiizeyinde olusturmus
oldugu kosegen izleri ile 1ilgili optik oOlglim asamasina gecilmistir.
Kosegen iz 6lclimi %5 hassasiyetindeki mikroskop yardimiyla
yapilmistir. Bu da deneyin vyapilisi sirasinda olusan hem sistematik
hem de aletsel (systematic and instrumental errors)hata kaynaklarindan
birisini olusturmaktadir. Bunun ic¢cin mikroskoptan elde edilen, d; ve d,
ile g6sterilen kosegen uzunluklari kullanilarak bu uzunluklarin
aritmetik ortalamalarinin alinmasiyla elde edilen d uzunludu esitlik
1’de yerine konularak mikrosertlik degerleri belirlenmistir. Deneysel
karsilastirmalarda dogacak hatalari en aza indirmek icin 300gr’ 1lik
yiuk sertlik Olc¢imiinde numunelerin tamaminda sabit deder olarak
uygulandi. Deney laboratuvar sicakliginda gerceklestirildi.

Sekil 9. Vickers sertlik test chazinin ekran gorinimii[20].
(Figure 9. A picture of the screen of the Vickers hardness testing
device)

Deneyin vyapilmasi ve verilerin alinmasi sirasinda olusan
sistematik hata kaynaklarindan bir tanesi de numunelerin ylizeyinin
temizligidir. Deneyde hem numunelerin az olmasi hem de alinan
verilerin sayilarinin az olmasindan dolayi deneyde olusan rastgele
deney hatalarini (random errors) deney sonu¢larindan c¢ikarmak mumkin
olmamaktadir. Bununla birlikte 6zellikle belirtmek gerekir ki,
deneydeki sistematik hatalardan en biyudt d; ve d, uzunluklarinin optik
olarak ©&lciilmesinden kaynaklanmaktadir. Olclimii vyapilan Sekil 6’da
gdoriilen numunelerin siyah renkte olmalari d; ve d, iz uzunluklarinin
O0lclilmesini gliclestiren baska bir etkendir. Bunun bir sebebi de numune
fizerindeki dikddértgen izlerin k&segen uzunluklarinin mikroskopla
Olclilerek optik olarak arastirmaci tarafindan tespit edilerek cihaza

kaydedilmesidir. Dolayisiyla, uzunluk 6lciimlerindeki sistematik
hatanin bir kaynadi da Dbu wuzunluklari mikroskoptaki goriintiilerine
bakarak cihaza kaydeden arastirmacinin gdrme keskinligi
olabilmektedir.

5. BULGULAR VE TARTISMA (FINDINGS AND DISCUSSIONS)

Deneyde Vickers sertlik testi vyapilan dedisik molar oranda Zn
katkisi iceren stperiletken BiPbSrCaCuO kiil¢ge numuneler, Amonyum
Nitrat Metodu ile {iretilmistir.

Uretim asamalarinin ve katki islemlerinin detayli aciklamasi
kaynak[9]’de verilmektedir. Incelemesi yapilan numuneler sirasiyla %3,
5, 8, 10, 20, 30, 50 Zn molar katkisi ile 273, 25, Z8, 710, 720, 730 ve
7250 olarak adlandirilmistir.

Deneysel verilerle elde edilen numunelerin sertlik derecesi
aslinda, iretim asamalari sirasinda numunelerin gecirdigi 1si1l
islemler sirasinda olusan ¢esitli tipte dislokasyonlar gibi, kristal
kusurlarinin tabletler {zerindeki yodgunluunun ve Dbu kusurlarin
hareket kabiliyetlerinin bir 0Olcltsidir. BiPbSrCaCuO seramikleri sert
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bir numune olmamasina radmen {Uretim metodu numunenin daha sert
olmasina sebep olabilmektedir.

Yiiksek sicaklik stperiletkeni olan BiPbSrCaCuO s1vi azot
ortaminda siuperiletken fazdadir. BiPbSrCaCuO siperiletkenine vyapilan
Zn katkisi, 108 K’lik kritik sicakliga sahip Bi-2223 fazindan =ziyade
95 K’'1lik kritik sicaklida sahip Bi-2212 fazinin yapida baskin olmasina
sebep olmaktadir[22].

5. SONUCLAR (CONCLUSION)
Deneyde elde edilen veriler (Cizelge 1’de verilmektedir([21l].

Deneysel verilerin HV-%Zn grafigi ise $Sekil 10’da gorilmektedir.

Tablo 1. 300gr sabit yikiin numunelere uygulanarak Olclilen sertlik

verileri
(Table 1. Hardness data obtained by applying 300g of load to the
samples)

Zn katkili (% HV HV HV HV
molar) numune | Maksimum | Minimum | Ortalama | Standart sapma
Z3 38.5 35.5 37.12 1.265
Z5 42 .25 36.5 38.80 2.280
Z8 43.2 37.9 40.58 2.125
z10 45.5 41.0 43.0 1.695
Z20 50.3 47.5 48.76 1.134
Z30 54.6 48.8 52.14 2.184
z50 59.0 54.5 57.24 1.799

65
60 -
55 - {

HV Sertlik

45 -

}}}

35 A

30 T T T T T T T
Z3 z5 Z8 Z10 Z20 Z30 Z50

% Zn Ilaveli Numuneler

Sekil 10. Vickers Sertlidinin % Zn katkisi ile de§isimi.
(Figure 10. Change of Vickers hardness with the addition of % Zn)

HV-%Zn grafiginden de goOrilecedi gibi, 23, Z5, Z8 oranlarainda
sertlik dereceleri oldukg¢a genis bir aralikta dedisim gdstermektedir.
Katki miktari diistik numunenin sertliginin katki yapilmamis numuneye
yakin olmasi bekleneceginden, bunun sebebi BiPbSrCaCuO yapisi
igcerisine Zn katkisinin vyeterince homojen dagilmamis oldudundan
kaynaklanabilecedi beklenir. 27210, Z20, Z30, Z50 oranlarinda yapilan Zn
ilavelerinin BiPbSrCaCuO yapilsi icerisinde sertligi etkileyecek oranda
oldugu goriilmektedir. Bununla birlikte sertlik derecesinin Zn katkisi
ile Dbirlikte arttigi da HV-%Zn grafidinin incelenmesinden elde
edilebilir. Bu deneysel sonu¢lar benzer baska arastirmalarda da elde
edilen sonuclarla uyum icerisindedir. Ornedin oda sicakliginda, YBCO
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stperiletkeninde Zn konsatrasyonu ile numunenin Vickers mikrosertlik
derecesinin arttigi tespit edilmistir[10-12].
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